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NORMA VENEZOLANA
COBRE Y SUS ALEACIONES
METODO DE ENSAYO DE NITRATOD COVENIN
MERCURIOSO PARA DETECTAR 1253-79
TENSIONES RESIDUALES.

1  ALCANCE

Esta norma contempla el método de ensayo de nitrato mercurioso
(HgNUS) sobre cobre comercial trabajado mecénicamente y moldeado, o
productos a base de aleaciones de cobre, permitiendo detectar la
presencia de tensiones residuales (internas) que puedan ocasionar la
falla del material en servicio o almacenado, debido a fisuras por

efectos de corrosién y tensién.

2 NORMAS COVENIN A CONSULTAR

Esta norma es completa.

3 TERMINOLOGIA Y DEFINICIONES

3.1 ROTURA POR TENSION Y CORROSION
Es la falla esponténea de los metales por rotura bajo la accidn com-

binada de corrosién y tensiones residuales o aplicadas.

3.2 TENSION APLICADA
Es el esfuerzo al que se somete un cuerpo y qgue perdura durante la

aplicacidén de una fuerza externa.

3.3 TENSION RESIDUAL
Es el esfuerzo que perdura dentro de un cuerpo como resultado de

deformacidén plédstica o moldeado.

4 EQUIPO DE ENSAYO
4.1 APARATOS

4.1.1 Equipo de aumento

Este deberéd proporcionar un aumento de 10 X a 18 X (didmetros).




4.2 REACTIVOS

4.2.1 Solucién acuosa de nitrato mercurioso

Esta debe contener 10 g de nitrato mercurioso (HgNDZ) y 10 ml de
dcido nitrico (HNBS), de gravedad especifica (ge) 1,41 + 0,01; por
litro de solucién.

Esta solucién puede prepararse a partir de cualgquiera de los dos
procedimientos siguientes:

a) Primer procedimiento:

Se disuelven 11,4 g de nitrato mercurioso dihidratado (HgND3 - 2H20)

o 10,7 g de nitrato mercurioso monohidratado (HgNO, . HZO) en aproxi

3
madamente 40 ml de agua destilada acidificada con 10 ml de écido

nitrico (HNDs), de gravedad especifica (ge) 1,41 + 0,01. Una vez
que los cristales esten disueltos totalmente se diluye la soluciédn

con agua destilada hasta completar 1 litro.

NOTA 1: Los cristales de nitrato mercurioso se pueden obtener en
forma mono y dihidratada y se debe manejar con precaucidén debido a
sus efectos altamente tdéxicos. E1 hecho de usarse mayor cantidad
3 2H20 6 HgNU3 . H2
a la presencia del agua de cristalizacidn.

es debido

de HgNO 0 gue la requerida de HgNO

3!
Los cristales de nitrato mercurioso son fotosensibles y cuando se

tornan amarillos son dificiles de disolver.

b) Segundo procedimiento:

Se disuelven 76 g de mercurio (Hg) en 114 ml de HND3 diluido (una
parte de agua por otra de HND3; ge = 1,41 + 0,01). Se diluye esta
solucidén cuidadosamente con agua destilada hasta completar un litro.
Esta operacidén proporciona una concentracién de 100 g de HgND3 por
litro de solucidn y un exceso de 30 ml de HNCI3 sobre el requerido.
Se agrega agua destilada en cantidades pequefias mientras se agita
para prevenir una sobredilucién. Esta dilucidn gradual, junto con
el dcido en exceso, previene la precipitacidn de sales bdsicas de

mercurio.




Se diluyen 100 ml de esta solucién (10%) con 7 ml de HNO (ge =

1,41 + 0,01) y se completa a un litro con agua destilada.

NOTA 2: Si se usa calentamiento en cualquiera de estos procedimien-
tos para facilitar la disolucidén, se debe tenser mucho cuidado para

gvitar las pérdidas de Han.

Recuperacidn de la solucién usada. La solucién utilizada durante
el ensayo se puede rehusar, llevando la concentracidén de nitrato

mercurioso nuevamente al 1%, para esto se procede en la forma si-

guiente:

a) Se toman 50,0 *+# 0,1 ml de la solucidn de nitrato mercurioso,.

b) Se transfiere la solucién a un matraz y se agregan 10 ml de

HNOD (151).

c) Se agrega lentamente una solucién de permanganato de potasio
(KNnOa) al 1% desde una bureta agitando continuamente el matraz,
hasta que haya un exceso que se aprecia por el color rosado que per
siste por varios minutos.

d) Se affaden cristales de sulfato ferroso (FeSUa) hasta que la so-
lucién se aclare al agitar.

e) Se procede a titular la solucidn obtenida con sulfocianuro de
potasio (KCNS) 0,1 N hasta la aparicién de un color marrdén rojizo.
f) Se repite sste procedimiento con 50 ml de una solucidn patrdn
de HgND, (1%).

g) La relacién R (Ver Tabla I), del ndmeroc de milimetros de KCNS
requeridos para titular la solucién utilizada, al ndmero de milime-
tros requeridos para titular la solucidn patrén, determina el ndme-
ro de mililitros X (Ver Tabla I), de HgNO, al 1% en solucién de

HNO3 al 3% requeridos para recuperar 1 litro de solucidn utilizada.




IABLA T

Reajuste de la concentracidn de la solucién gastada X = 111,1(1-R)

Donde:

R = Fraccidén de mercurio remanente en solucién (Determinado por ti-

tulacidn).

X = Nlmero de mililitros de solucién de nitrato mercurioso (10%)

a ser agregada a 1 litro de solucién utilizada para elevar la

concentracidn de nitrato mercurioso a 1%.

R X R X
0,10 100.0 0,56 48,9
0,12 97,8 0,58 46,7
0,14 95,5 0,60 44,4
0,16 93,3 0,62 42,2
0,18 91,1 0,64 40,0
0,20 88,9 0,66 37,8
0,22 86,7 0,68 35,6
0,24 84,4 0,70 333
0,26 82,2 0,72 31,1
0,28 80,0 0,74 28,9
0,30 77,8 0,76 26,7
0,32 75,5 0,78 24,4
0,34 73,3 0,80 2949
0,36 7951 0,82 20,0
0,38 68,9 0,84 17,8
0,40 66,7 0,86 15,6
0,42 64,4 0,88 13,3
0,44 62,2 0,90 11,1
0,46 60,0 0,92 8,9
0,48 57,8 0,94 6,8
0,50 55,6 0,96 4,4
0,52 53,3 0,98 2,2
0,54 51,1
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S MATERIAL A ENSAYAR

El material a énsayar consiste en una muestra de varilla, alambre

© tubo con una longitud mfnima de 15 cm o el doble del didmetro.
6 PROCEDIMIENTO

6.1 Se limpia la grasa de la muestra en una solucidn alcalina ade-
cuada en un solvente orgénico. Si es necesario sumerja la musestra
totalmente en una solucidn acuosa de &4cido (H2504) al 15% en volu-
men a 809C durante 1 6 2 minutos o dcido nitrico (HNDS) al 40% en
volumen a temperatura ambiente por un periodo de que no exceda los

30 seg., hasta que todos los oxidos sea removidos de su superficie.

Se saca la muestra de la solucidn desoxidante y se lava inmediata-
mente en agua. Se elimina el exceso de agua de la muestra y se su-
merge totalmente en 1la solucidn de nitrato mercurioso a temperatura
ambiente preparada de acuerdo con la seccidn 4.2.1 se debe de usar
como minimo 1,55 ml de solucidn de nitrato mercurioso por cada cen-

timetro cuadrado de superficie expuesta de la muestra de ensayo,

6.2 Después de 30 minutos se saca la muestra de la solucién de ni-
trato mercurioso y se lava con agua. Se limpia cualquier exceso de
mercurio de la superficie de la muestra. Se examina inmediatamente
en busca de fisuras, a menos que se especifique una limitacidn de
tiempo en el producto. . En caso de duda concerniente a la presencia
de fisuras, se volatiliza (Ver Nota 3) el mercurio de la superficie
de la muestra, aplicando calor sobre una lémina caliente o en una
estufa. Entonces se examina la muestra en busca de fisuras con

equipo de aumento adecuado.

6.3 No se debe volver a utilizar la solucién a menos gue su concen-
tracidn se haya reajustado al 1% de acuerdo con el procedimiento

en la seccién 4.2.1.




NOTA 3:

Precaucién: El1 mercurio perjudica la salud y por consiguiente se
recomienda equipo para la deteccidén y remocién de vapores de mercu-
rio producidos en la volatilizacién. El usoc de guantes de goma en

el ensayo de mercurio es recomendabls.
7 INFORME

De acuerdo al resultado arrojado por el ensayo se reportard lo si=-

guiente:

El material analizado presenta fisuras o el material analizado no
presenta fisuras, comprobdndose la existencia o no de tensiones

residuales.

8 RELACION CON OTRAS NORMAS

ASTM B 154-73 Mercurous Nitrate Test for Copper and Copper Alloys.

IRAM 733-64 Método de ensayo con nitrato mercurioso.




a)

b)
c)

d)

e)
f)

APENDICE

Sugerencias para la disposicidn final del Nitrato mercu-

rioso como material de desecho

A las soluciones de Nitrato Mercurioso afada hidréxido de sodio

(NaOH) hasta obtener un pH de 10 a 11.
Filtre el mercurio precipitado y otros metales pesados.

Aunque el filtrado sea bajo sn mercurio libre o en iones mercd-

ricos, debe ser tratado antes de desecharse.

A cada litro de filtrado, affada dos gotas (0,1 ml) de sulfuro de
amonio (NHdS) al 24%.

Después de la segunda filtrada, el filtrado puede ser desechado.

Los precipitados deben ser recogidos y almacenados con el mercu-

rio contaminado de los ensayos para venderlos a las recuperadoras
de metal.
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